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Inleiding; 
Het bestaande bepalingsvoorschrift voor zink ( bijlage 1) werd opgesteld 
in 1968 en is ontleend aan "Methods of Analysis of plantmaterlal" door 
Ir. J„ Ch, v. Schouwenburg. 
Toepassing van dit voorschrift vond plaats bij hot onderzoek in condens» 
water afkomstig van warenhuisgoten. De resultaten waren alleszins 
acceptabel en beantwoordden volgens van Dijk (1) in ieder geval aan het 
gestelde doel. Door de sterk toegenomen belangstelling voor zinkonderzoek 
in zowel water, grond en gewas en doordat voornoemde methode tijdrovend 
is, ontstond op het researchlab de behoefte aan een goede betrouwbare 
en snelle analysemethode. Het lag dan ook voor de hand dat allereerst 
de mogelijkheden van atomaire absorptie werden nagegaan. De bevindingen 
van dit onderzoek zullen in dit verslag worden besproken. 
Voor de theoretische achtergronden van de atomaire absorptietechniek 
kan het best worden verwezen naar de veelheid van literatuur welke op 
dit gebied is verschenen zoals bijv: "Analytische Spectrometrie" door 
Dr. L, de Galan en. "Atomic Absorption Spectrophotometry" door J. Rubeska 
en B. Moldan. 
Algemeent 
Alvorens het onderzoek te beginnen is het interessant om te weten wat 
men theoretisch mag verwachten van de AA-methode voor de zinkbepaling. 
Volgens Rubeska en Moldan (2) is de Zn-bepaling zeer gevoelig. Dit heeft 
als konsekwentie dat ook lage Zn-gehalten rechtstreeks kunnen worden 
gemeten. De zinkverbindingen dissociëren gemakkelijk in de vlam en derhalve 
zyn geen storingen van andere elementen ondervonden. Daar de resonantie-
lyn van zink in het ultraviolette gebied ligt, absorberen de vlamgassen 
aanzienlijk (ca. 40fo). De stroomsnelheid van de gassen moet daarom nauw­
keurig geregeld worden. Verder kan er "non-atomic absorption" optreden 
als gevolg van moleculaire absorptie en/of lichtverstrooiing, dit treedt 
voornamelijk op wanneer de te analyseren monsters veel opgelost zout 
bevat, zoals bijv. zeewater. Korrektie voor non-atomic absorption is 
mogelijk door de metingen tevens uit te voeren met een waterstof lamp en 
de uitkomsten hiervan in mindering te brengen op de eigenlijke waarnemingen. 
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Figuur 1 
Ukkurven, zhkbepaling dmv. atomaire absorptie. 
a) in geci water 
b) in HCl OS M 
0,2 0,4 0,6 0.8 10 12 
——» ppm Zn 
Onderzoek s 
Water en waterige cxtrakton. 
Het] onderzoek werd begonnen reet het opnemen van een ykkurve (fig.1). 
Het; optimale meetgebied ligt hier tussen 0.2 en 1.5 ppra Zn en de ijkkurve 
blijkt vrijwel lineair te zijn. Wel blijkt in de praktijk dat het resultaat 
uit fig. 1 slechts kan worden bereikt indien een zeer kritische instelling 
van de AA-meter is nagestreefd. Ook verdient het aanbeveling om de 
standaarden regelmatig te verversen, omdat er na enkele dagen hogere 
absorpties worden gevonden. Als verklaring hiervoor kan mogelijk gelden 
dat veel soorten polyethyleen zink-stearaten bevatten. Bij langdurig 
kontakt kan er volgens Parker (5) uitwisseling van zink plaatsvinden. 
Vervolgens werd op verzoek van het Proefstation voor de Fruitteelt, 
Wilhelminadorp»zink bepaald in water dat via hoogspanningskabels op 
vruchtbomen terecht kwam en daar zinkschade aanrichtte. Deze monsters 
werden zonder enige voorbehandeling rechtstreeks gemeten» De resultaten 
hiervan staan in tabel 1 vermeld. 
data lab.nr. merk. ppiri Zn ppm Zn ppm Zn 
?9TT 
enkv. duplo gern. 
830 01 16.6 16.4' 16.5 
831 02 5.4 5.4 5.4 
852* 03 37.0 34.0 35.5 
835 04 O.I7 0.13 O.15 
854 05 0.15 0.12 0.14 
CD vjn
 06 0.38 0.37 0.38 
856 P1 3.8 4.0 3.9 
857 P2 22.6 23.8 23.2 
838 P3 2.40 2.25 2.52 
839 P4 O.64 0.66 O.65 
840 P5 0.45 0.48 0.46 
841 P6 0.44 0.43 0.44 
273 01 30.6 33.0 31.8 
274 02 2.30 2.56 2.55 
275 03 50.6 48.0 49.5 
276 04 0.26 O.25 0.24 
277 05 O.23 0.22 0.22 
278 06 O.23 0.22 0.22 
22/6 
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enkv. duplo gem. 
267 P1 13,6 13.5 13.6 
268 P2 15.9 16,8 16.4 
269 P3 2.50 2.57 2.54 
270 P4 0.99 0.98 0.98 
271 P5 1 «25 1 „22 1.24 
272 P6 O.27 O.25 0.26 
504 01 14.2 15.1 14.6 
505 " 02 2.26 2.18 2.22 
506 03 26.2 26.7 26.4 
507 04 O.27 O.25 0.26 
508 05 0.20 0.20 0.20 
509 06 0.18 0.18 0.18 
510 P1 9.4 .9.6 9.5 
511 P2 12.2 13.O 12.6 
512 P3 I.07 1.10 1.08 
513 P4 0.92 1 .00 0.96 
514 P5 1 .09 1 .08 1 .08 
515 P6 0.62 0.6-3 0.62 
943 01 10,4 10.2 10.3 
944 02 8.5 8.5 8.5 
945S _ 03 42.5 47.5 45.0 
946 04 0.41 O.4I O.4I 
947 05 0.32 O.3I O.32 
948 06 0.50 O.5O O.5O 
949 P1 2.98 3.12 3.O5 
950 P2 10.2 10.8 10.5 
951 P3 0.81 0.80 0.80 
952 P4 O.I5 0.14 0.14 
953 P5 O.I4 0.12 O.I3 
954 P 6 O.I4 0.12 0.13 
251 01 10.4 11.0 10.7 
252 02 9.8 10.0 9.9 
253 03 23.8 22.5 23.2 
254 04 O.29 O.3O 0.30 
255 05 0.20 0.20 0.20 
256 06 0.19 0.19 0.19 
257 P1 3.8 3.9 3.8 
258 P2 9.6 9.8 9.7 
259 P3 0.43 0.44 0«44 
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data lab « nx' » merk, ppm Zn ppm Zn ppm 'li 
e n k v. duplo gem. 
19/9 26O P4 0.13 0,14 0.14 
l I 261 P5 0.20 0.18 0.19 
| 262 P6 0.58 0.58 0. 58 
Tabel 1 ; Zinkbepaling in watermonsters van het Proefstation voor de 
Fruitteelt in Wilhelminadorp, (regenwater)« 
Als we de résulta,ten uit tabel 1 splitsen in twee klassen nis 
klasse 1; O-J.O ppm Zn en klasse 2 ; ^3 •0 ppra Zn, dan kunnen we per 
klasse de standaardafwijking berekenen. Voor klasse 1 vinden we dan 
s » O.O51 ppm Zn, v.c. - 4*4 °/° uit 38 waarnemingen. Voor klasse 2 
vinden we s = 0.6$ ppm Zn» v.c. = 4« 5 i° uit 20 waarnemingen waarbij 
de met x) gemerkte monsters buiten beschouwing zijn gelaten, vanwege 
het vrij grote verschil tussen de duplowaarnemingen. 
De bepalingsnauwkeurigheid kan als volgt worden geschat s 
De aflezing van de AA-meter is te schatten in 0.002 A. Dit komt volgens 
figuur 1 A overeen met 0.004 ppm Zn. De nauwkeurigheid bedraagt dus 
maximaal 0.004 PPQ Zn. 
M.b.v. een recorder werd de signaalruis bepaald. Hiertoe werden de 
absorpties van de standaarden gedurende 20 seconden geregistreerd 
nadat eerst gedurende JO seconden het evenwicht in de vlam zich had 
ingesteld. Uitgaande van een gemiddelde aflezing bedroeg de signaalruis 
minimaal 0.002 A en maximaal 0.010 A, dit komt volgens figuur 1 A overeen 
met O.OO4 ppm Zn en 0.020 ppm Zn. Zodat de toevallige fout minimaal 
O.OO4 ppm Zn en maximaal 0.02 ppm Zn bedraagt. 
De totale be palings nauwkeurigheid is dus niet beter dan 0.008 ppin Zn 
en niet slechter dan 0.024 ppm Zn. Voor gehalten welke hoger liggen 
dan 1.50 ppm Zn zal de nauwkeurigheid met stijgende verdunningsfaktor 
afnemen. De gemiddelde resultaten kunnen als volgt worden opgegeven: 
0 - 3.0 ppm Zn in 2 decimalen en ^  3«0 pprn Zn in 1 decimaal. 
De monsters uit tabel 1 werden niet gefiltreerd voor de meting, terwijl 
bij een bepaling van zink in oppervlaktewater wel werd gefiltreerd. 
Vermoed werd dat het filtreren invloed zou hebben op de verkregen resul­
taten. Deze invloed werd als volgt nagegaan: 12 condenswatermonsters 
werden op dezelfde dag op t\«ree manieren geanalyseerd nl. ongefiltreerd 
en gefiltreerd over Schut en Zn. VF 247« ' 
De resultaten hiervan staan in tabel 2. 
4 
nr. gefiltreerd (ppm Zn) ongef il treerd (ppm Zn) 





















































































Tabel 2: Invloed, filtratie door filtreerpapier Schut VP 247 op de 
zinkgehalten in regenwater. 
Uit tabel 2 blijkt wel dat het filtreren inderdaad grote invloed heeft» 
Nagegaan werd welke invloed het aanzuren van de monsters heeft op de 
resultaten, daar het mogelijk is dat de verschillen in tabel 2 worden 
veroorzaakt door gesuspendeerd zink dat op het filter achterblijft. 
De monsters werden aangezuurd met. HCl 1N ( 1 :1 ). Een standaardreeks in 
HCl 0.5 N werd hierbij gebruikt (figuur 1 B) » De aangezuurde monsters 
werden op twee manieren gemeten nl. gefiltreerd over VP 247 van Schut en Zn. 
en niet gefiltreerd. De resultaten hiervan staan vermeld in tabel 3« 
nr. gefiltreerd ppm Zn ongefiltreerd ppm Zn 
1 11.3 10.5 
2 10.0 9.6 
3 23.7 23.4 
4 0.92 O.24 
5 0.59 0.26 
6 O.64 0.48 
7 4.4 5.9 
8 9.9 9.4 
9 0.82 0.38 
10 0.44 0.08 
11 0.48 0.12 
12 ' 0.97 O.52 ' 
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Ta"bel 3: Invloed filtratie door filtreerpapier Schut VP 247 op de 
zinkgehalten in regenwater na aanzuring met KCl. 
Hieruit blijkt dat het aanzuren met HCl geen veranderingen teweeg brengen 
in de resultaten t.o.v. ongefiltreerd meten direkt in het watermonster» 
Bij het filtreren van de aangezuurde oplossing komen de resultaten nog 
hoger; te liggen, waarschijnlijk doordat het filtreerpapier zink bevat. 
Een oriënterend onderzoek werd uitgevoerd als volgt; 
verschillende soorten filtreerpapier werden geschud met ged.water en 
HCl 0»5 N. Tevens met 0.5 ppm Zn-oplossingen in ged.wat.er en HCl 0,5 N. 
Hesultaten hiervan in tabel 4« 
rnerk filtreerpapier ged. H 2° HCl 0 5 N ! 
0 ppm Zn 0.5 ppm Zn 0 ppm Zn 0.5 ppm Zr; J 






0.24 0 » 21 0.68 
Schut vouwfilter V 214 0.00 0.19 0.01 0.56 





Whatman, 540 0.00 0.34 0.00 0«53 
YQJ 680 0.01 O.O5 0.00 0.52 
blanko 0.00 0.48 0.00 0.52 
Tabel 4: Bruikbaarheidstest diverse soorten filtreerpapier in H^O en 
HCl 0.5 N* 
Hieruit "blijkt dat voor H^O-milieu Whatman 540 nog het meeste perspektief 
biedt voor HCl-milieu MS 680 hetgeen niet verwonderlijk is, daar dit 
soort speciaal wordt gemaakt voor filtraties in HCl-ailieu. Een uitge­
breider onderzoek betreffende Whatman 540 vond plaats door een aantal 
persextrakten op twee manieren te analyseren. Deze extrakten werden 
eerst gemeten na centrifugeren en vervolgens gefiltreerd over Whatman 540 
en opnieuw Zn bepaald. 
Resultaten in tabel 5* 
gefiltreerd ppm Zn ongefiltreerd ppm Zn 
e d gem. e d gem. 
0.34. 0.20 O.27 O.29 0.20 O.24 
1 .00 0.98 0.99 0.94 0.93 0.94 
3.2 3.3 3.2 3.2 3.4 3.3 
9.3 9.4 9.4 9.0 8.8 8.9 
18.3 18.7 I8.5 18.2 18.3 18.2 
3 6.6 39.0 37.8 37.4 36.2 36.8 
Tabel 5: Bruikbaarheid Whatman 540 voor filtratie waterige extrakten. 
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Hieruit blijkt dat de resultaten na filtreren eerder hoger dan lager 
I uitvallen, dit in tegenstelling met de resultaten uit tabel 4. Mogelijk 
houd dit verband met de samenstelling van het te filtreren monster. 
Filjtratie met Whatman 540 kan indien noodzakelijk worden toegepast maar 
centrifugeren is aan te bevelen vooral bij lage Zn-cyfers in monsters 
met een vrij lage zoutconcentratie. 
Tevens werd ervaring opgedaan met de meting van zink in diverse waterige 
extrakten. Vooral in het potgrondonderzoek blijkt veel be langs te Hing te 
zijn voor zinkonderzoek. De bepaling verliep analoog aan die in water. 
Als voorbeeld voor de bepaling van zink in een extrakt dient tabel 6 
waarin de resultaten worden gegeven van Zn-analys'es in pers- en 1 sl-g--
volume-extrakten van een veensubstraat waaraan verschillende hoeveel­
heden zinksulfaat werden toegevoegd. 
Lab.nr» 
B.M. 
merk. ppm Zn in pers. ppm Zn in 11 
e d. gern. e d genu 
36535 - Zn 0 0.59 0.53 O.56 O.42 0.28 0.35 
36536 Zn 25 1.67 1.56 1 .62 O.42 O.46 0.44 
36537 Zn 50 2.68 2.79 2.72 0.88 0,76 0.82 
56538 Zn 75 3.10 3.20 5'. 15 1 .02 0.95 0.98 
36559 Zn100 4.45 4.70 4.58 1 .20 1 .50 1 .25 
Tabel 6. Zinkanalyses in potgrond, pers- en 1 :1-g-volume-extrakten. 
De persextrakten werden gecentrifugeerd en de 1 :i|-volume-extrakten 
werden gefiltreerd over Whatman 540. Uit tabel 6 blijkt dat de gevonden 
resultaten alleszins bevredigend zijn. 
Conclusie : 
De bepaling van zink in waterige extrakten en in watermonsters d.m.v. 
atomaire absorptie is veel sneller dan de dithizonmethode. De resultaten 
via de AA-methode verkregen zijn nauwkeurig en betrouwbaar. Derhalve 
werd een voorschrift opgesteld en m.i.v. maart 1973 in gebruik genomen. 
Grond. 
Allereerst werd in de literatuur nagegaan welke oplosmiddelen elders 
gebruikt worden hiervoor. Hieruit bleek dat grond meestal wordt geëxtra­
heerd met oplosmiddelen als; ethyleendiaminetetraazijnzuur (SETA) verdund 
zoutzuur en ammoniumacetaat, deze worden toegepast in verschillende 
inzetverhoudingen en concentraties. 
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In overleg met Ir. Roorda van Eysinga en Ing. Sonneveld werd ter 
oriëntering een drietal extraktiemethoden gekozen t.w. 1:5 ged.water, 
schudduur 15 minuten; 1 s 10 ararnoniuinaoetaat 1 M; scbudduur 15 minuten; 
volgens i.B. (4); 1:10 EDTA 0.025 M; schudduur 15 minuten; volgens 
Dr. Laske (5). 
Deze drie methoden werden toegepast op een aantal grondmonsters van 
verschillende herkomst. De resultaten hiervan zijn opgenomen in tabel 7« 
herkomst 1:5 H20 
ppm Zn-grond 
1:10 NH AC 1 M 4 
ppm Zn-grond 
1:10 EDTA 0,025 K 
ppm Zn-grond 
warenhuis I goot 2.4 17.2 148 
warenhuis I midden 0.4 0.8 25.8 
warenhuis II goot 1.6 8.4 100 
warenhuis II midden 0.8 4.0 61 
warenhuis III goot 0.8 7.8 111 
warenhuis III midden 0.4 3.9 64 
200 m van Zn-fabriek 21 .9 110 308 
600 m van Zn-fabriek 9.0 17.0 36 
; 
2 km van Zn-fabriek 5.9 6.4 22 0 7 i 
Zn-fabriek Neerpelt I3.O 39 135 
bosgrond Someren 3.0 1.5 11.0 ? 
Tabel 7: Zinkbepaling in grond d.m.v, een drietal extraktiemethoden» 
Hieruit blijkt duidelijk dat in het 1:5 ged.water-extrakt relatief weinig 
zink oplost, terwijl met ammoniumacetaat veel meer zink wordt uitgewisseld. 
Met EDTA worden de hoogste zinkcijfers gevonden, hetgeen te verklaren is, 
uit het feit dat zink door EDTA wordt gekomplexeerd. Vervolgens werd en 
een vijftal extraktiemethoden met elkaar vergeleken in een onderzoek, 
dat werd uitgevoerd op verzoek van het Instituut voor Bodemvruchtbaarheid 
te Haren. In de grondmonsters afkomstig van een zink- fosfaat- kalk-proef 
werd op de volgende wyze zink bepaald: 
a) 1Ï10 ammoniumacetaat 1 M; 15 minuten schudden; volgens I.B. (4) 
b) 1Ï10 EDTA O.O25 M} 15 minuten schudden! volgens Dr. Laske (5) 
c) 1:2.5 EDTA 0.02 M; 1 uur schudden; volgens Jensen en Lamm (6) 
d) 1:2 EDTA 0.01 M + ammoniumcarbonaat 1 M; 30 minuten schudden; 
volgens Klemm en Bergmann (7) 
e) 1:40 azijnzuur 2.5 °/o; 15 uur schudden; volgens I.B. 
De gemiddelde resultaten worden gegeven in tabel 8, waarin de gehalten 
worden uitgedrukt als ppm Zn in de luchtdroge grond. 
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Uit tabel 8 blijkt» dat de verschil! ei) in uitkomst bij gebruik van diverse 
extraktiemiddellen slechts gering zijn met uitzondering- van het ammonium-
acetaatextrakt, hierbij 'blijkt duidelijk minder Kink uitgewisseld te worden. 
Vervolgens werd voor elke methode de standaardafwijking berekend uit de 
24 waarnemingen van tabel 8. Gevonden werd voort 
a) 1:10 ammoniumacetaat 
b) 1 s 10 EDTA 
o) 1:2.5 EDTA 
d) 1:2 EDTA-(NH.)oC0_ 
e) 1:40 azijnzuur 
3.6 io 
4,7 i> 
s = 1.09 v.o. 
S - 7.39 v.o. 
s = 3.64 v.c. = 2.4 $ 
S = 2.50 V.C. = 1.5 FO 
s ~ 6,45 v.c. = 4.1 fo 
Hieruit blijkt wel dat de extraktie met EDTA-ammoniuracarbonaat volgens 
Klemm en Bergmann zeer goede dupliceerbare resultaten geeft, terwijl alleen 
de resultaten van het ammoniumacetaat-extrakt enige correlatie vertoonden 
met de fosfaatbehandeling van de grond» Daar de keuze van het extraktie-
middel o.a. afhangt van een. betrekking welke er bestaat tussen de zink­
gehalten in de grond» verkregen d.m.v. extraktie met dat middel, en de zink­
gehalten in het gewas, werd nagegaan welke van de vijf bovengenoemde 
extraktiemethoden goede overeenstemming geven met de zinkgehalten in het 
gewas. Hiertoe werden van een aantal grondmonsters het zinkgehalte bepaald 
volgens de genoemde vijf extraktiemethodieken en tevens werd het gewas (mais), 
wat op deze grond verbouwd was, geanalyseerd op zink. De resultaten 
hiervan worden gegeven in tabel 9« De Zn-gehalten in grond en gewas sijn 
uitgedrukt als ppm Zn in het luchtdroge materiaal. 
merk. gewas grond grond grond grond krond 
ppm Zn 1:10 NÏÏ^AC 1:10 EDTA 1:2.5 EDTA 1:2 EDTA-(NHAca j] : 40HAC j, 
37-44-72 953 54 196 207 204 194 
38-54-64 507 39 184 202 198 188 
39-65-67 453 34 191 201 197 202 
40-50-63 900 50 192 200 210 209 
41-43-68 557 43 184 196 194 196 
42-66-70 907 47 189 198 210 204 
45-51-59 473 36 197 200 ' 196 194 
46-53-58 823 42 188 202 208 ' 205 
47-5-7-69 867 46 190 204 212 190 
48-60-71 533 40 201 200 198 194 
49-56-62 990 51 198 206 206 198 
52-55-61 513 43 198 199 195 | 194 
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Ukkurve ,2inkbepaüng dmv.atomaire , , 'v 
ammoniumacetaat 1 M( grond) 
*ppm Zn 
Wanneer de gegevens van tabel $ in een figuur tegen elkaar worden uitge­
zet dan blijken, by in achtneming van twee niveaus slechts de Zn-gehalten 
in grond verkregen d.m.v. extraktie met 1 s 10 ammoniumacetaat 1 M (fig, 2A.) 
en 1:10 EDTA 0,025 M (fig. 2 B) enige correlatie te vertonen ten opzichte 
van de Zn-gehalten in gewas» De andere extraktiemethoden gaven geen 
samenhangende resultaten met de Zn-gehalten van het gewas. Daar de 
extraktie met aœmoniumacetaat. de meest samenhangende resultaten met de 
Zn-gehalten in gewas opleverde, werd deze methodiek in een voorschrift 
vastgelegd, - Deze methodiek is dan te beschouwen als een zinkbepaling 
voor opneembaar zink. De ykkurve in arumoniumacetaat 1 M wordt gegeven 
in figuur 3« Hieruit blijkt dat Zn-gehalten tot 1.50 ppm Zn in het extrakt 
rechtstreeks gemeten kunnen worden zonder verdunning« Daar de resultaten 
van de ammoniumacetaat-extraktie veel lager liggen dan die van de EDTA-
extraktie, verdient eerstgenoemde extraktie de voorkeur, daar kan worden 
volstaan met veel geringere verdunningen derhalve zullen de metingen 
nauwkeuriger zijn. De bepalingsnauwkeurigheid kan als volgt worden geschat: 
De aflezing van de AA-meter is te schatten in 0.002 A, dit komt volgens 
figuur 5 overeen met 0.004 ppm Zn. De nauwkeurigheid bedraagt dus minimaal 
0.004 ppm Zn in het extrakt» De signaalruis werd bepaald m.b.v. een 
recorder. Hiertoe werden aboorpties van standaarden gedurende 20 seconden 
geregistreerd, nadat eerst gedurende JO seconden het evenwicht in de vlam 
zich had ingesteld. Uitgaande van een gemiddelde aflezing bedroeg de 
signaal-ruis minimaal 0.002 A en maximaal 0.008 A, dit komt volgens 
figuur 3 overeen met 0.004 ppm Zn en 0.015 ppm Zn. Zodat de toevallige 
fout minimaal 0.004 ppm Zn en maximaal 0.015 PP® Zn in het extrakt bedraagt» 
De totale bepalingsnauwkeurigheid is dus niet beter dan 0.008 ppm Zn en 
niet slechter dan 0.019 ppm Zn in het extrakt. 
Dat deze fout nogal afwijkt van de gevonden standaarddeviatie berekend 
uit tabel 8 komt doordat daarbij werd gereknd met de Zn-gehalten in de 
grond, welke dus met een faktor 10 zijn vermenigvuldigd, en doordat er 
bij de bovenstaande schatting geen rekening wordt gehouden met de extraktie-
fout. 
Voor gehalten welke hoger liggen dan 1.50 ppm Zn in het extrakt zal de 
nauwkeurigheid, met stijgende verdunningsfaktor, afnemen. De gemiddelde-
resultaten kunnen als volgt worden opgegeven; 0-5.0 ppm Zn in het 
extrakt in 2 decimalen, 3.0 - 20.0 ppm Zn in het extrakt in 1 decimaal 
en > 20 ppm Zn in het extrakt in gehele getallen. 
ITaar aanleiding van het bovenstaande werd een werkvoorschrift opgesteld, 
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Conclusie ; 
Be ibepaling van zink in grond, door middel van atomaire absorptie kan in 
voorkomende gevallen bepaald worden in diverse extrakten. 
Een; extraktie in de verhouding van 1 gram luchtdroge grond ; 10 ml 
ammoniumacetaat 1 M leverde goed correlerende resultaten op ten opzichte 
van de zinkgehalten in het corresponderende gewasmateriaal. Derhalve 
werd een voorschrift opgesteld en m.i.v. juni 1973 in gebruik genomen» 
Gewas« 
Begonnen werd met zinkmetingen in het salpeterzuuf-perchloorzuurdestruaats 
zoals die normaal op het researchlab in gebruik is. Hierbij bleken echter 
onoverkomenlijke moeilijkheden te bestaan ten aanzien van de blankobepalingan« 
Deze vertoonden dermate grote, fluctuerende absorpties, dat meting van 
enig monster geen zin had. Een onderzoek werd ingesteld naar de oorzaak 
hiervan. Gedacht werd onder meer aan verontreiniging van het glaswerk. 
Getracht werd het glaswerk voor te behandelen met HNO^ 4 N en met dithizon. 
Ook hierna bleven de absorpties nog veel te hoog. Vervolgens werd geprobeerd 
te destrueren in maatkolven volgens Schaumlöffel, zowel met als zonder 
voorbehandeling met dithizon. Ook hierna bleek nog geen grote verbetering 
te zijn opgetreden. Wel trad er verbetering op toen er inplaats van filtreer-
papier Schut en Zn VF 247» filtreerpapier MN 680 werd gebruikt (zie ook 
tabel 4). Vervolgens werd opnieuw getracht in het salpeterzuur-perchloor-
zuurdestruaat Zn te bepalen, maar nu na filtratie over MN 680, Opnieuw 
bleek dat er nog steeds absorptie optrad. Zodat van deze destruktiemethode 
verder werd afgezien. Geprobeerd werd zink te bepalen in een aantal gewas­
monsters afkomstig van het uitwisselingsonderzoek na een destruktie zoals 
deze is beschreven door van Schouwenburg (8). Deze destruktie werd uitge­
voerd in maatkolven van 100 ral met ingeslepen stop, terwijl bij de meting 
een standaardreeks werd gebruikt in H^SO^ 0.08 U-milieu. De ykkurve 
welke werd verkregen wordt gegeven in figuur 4» Be resultaten van dit 
onderzoek staan in tabel 10 waarin de uitkomsten van Naaldwijk en Wageningen 
met elkaar vergeleken worden. In deze tabel zijn de Zn-gehalten uitgedrukt 
als ppm Zn in het stoofdroge materiaal 
12 
pe ï'k. V/ageningen E aal d wijk 
ppm Zn ppm Zn 
üiei - juni 72 — 1 75 7 ?  
mei - juni 72-2 26 2 2  
mei - juni 7 2 ™3 1 2 8  125 
mei - juni 72«4 29 23 
rnei - juni 72-5 2 6  2 2  
mei ~ juni 72-6 52 4 6  
sept- okt 7 2 - 1  36 35 
sept- okt " (2 -2  20 22 
sept- okt 7 2 - 3  2 6  28 
sept- okt 72-4 4 6  45. 
sept- ok.t 72-5 2 2  22 
sept- okt 7 2 - 6  41 44 
gem. 43-9 4 2 . 2  
Tabel 10. Vergelijking zinkbepaling in gewas V/ageningen - Naaldwijk» 
Uit deze tabel blijkt de goede overeenstemming tussen de resultaten van 
de beide laboratoria. Vervolgens werd de standaardafwijking berekend uit 
de duplowaarnemingen waarvan de gemiddelden in tabel 10 staan vermeid. 
Uit deze 12 waarnemingen werd gevonden: s - 3.0 ppm Zn in het stoofdroog 
gewas v.o. = 1.0 
De gevonden standaardafwijking stemt vrijwel overeen met die welke in water 
werd gevonden, mits rekening wordt gehouden met een omrekeningsfaktor 
(f = 100) voor de omrekening van ppm Zn in het destruaat naar ppm Zn in 
het gewas. Dat de variatieeoefficient hier wat hoger ligt, vindt, z'n 
oorzaak in de relatief lagere Zn-gehalten van tabel 10 ten opzichte van 
tabel 1. Ook werd in a.ndere gewasmcnsters een v.o. gevonden van 2.1 
uit 8 waarnemingen met een s = 7«7 PPm Zn in het luchtdroge gewas* 
Betreffende de bepalingsnauwkeurigheid kunnen weer identieke schattingen 
gemaakt worden als onder "Water" en onder "Grond"? 
De aflezing van de AA-meter is te schatten in 0.002 A,, dit komt volgens 
figuur 4 overeen met 0.003 ppm Zn. De nauwkeurigheid bedraagt dus minimaal 
0.34 ppm Zn in het gewas. De signaalruis werd bepaald m.b.v. een recorder. 
Hiertoe werden absorpties van standaarden gedurende 20 seconden geregi­
streerd, nadat eerst gedurende 30 seconden het evenwicht in de vlam zich 
had' ingesteld. Uitgaande van een gemiddelde aflezing bedroeg de signaalruxs 
minimaal 0.002 A en maximaal 0.007 A, dit komt overeen volgens figuur 4 
met 0.003 Ppm Zn en 0.012 ppm Zn. 
13 
Zodat de toevallige fout minimaal 0.34 PPm 2n en maximaal 1.18 ppm Zn 
in het gewas "bedraagt, 
De t o t ale be p a 1 i n g s n a aw k e u r i gh e i d is dus niet beter dan 0.7. ppm Zn en 
niet slee-hter dan 1 , 5 Ppm 2>n in het gewas. Hieruit moge blijken dat de 
gevonden standaardafwijking uit tabel 10 nog zo slecht niet is, als men 
bedenkt dat in bovenstaande schatting geen rekening.is gehouden met 
d e s t r u k t i e f o u t e n » 
Voor gehalten welke hoger liggen dan 150 ppm Zn in het gewas zal de 
nauwkeurigheid als gevolg van noodzakelijke verdunningen afnemen. De 
gemiddelde resultaten kunnen derhalve in gehele getallen worden opgegeven«, 
Haar aanleiding van het bovenstaande werd een werkvoorschrift opgesteld» 
welke als bijlage 4 in dit verslag is opgenomen. 
Conclusie ; 
De bepaling van zink in gewas door middel van atomaire absox^ptie kan in 
voorkomende gevallen bepaald worden na destruktie met een salpeterzuur-
perohloorzuur-zwavelzuur- mengsel in raaatkolven. De bepaling is snel en 
betrouwbaar te noemen» Derhalve werd een voorschrift opgesteld en ia.i.v. 
juni 1973 in gebruik genomen. 
Samenvatting; 
De bruikbaarheid van de AA-techniek voor de bepaling van zink in water, 
grond en gewas werd nagegaan. Geen storingen werden ondervonden. Daar 
slechts zeer geringe ervaring werd opgedaan met een colorimetrische 
zinkbepaling in condenswater kan hier niet alleen worden gesproken van 
een verbetering, maar van een iiitbreiding van de onderzoeksmogelijkheden 
op het researchlab. 
Zowel voor water, grond ale gewas werden voorschriften hiertoe opgesteld. 
Researchlab. 
juli 1973. 
S.S. de Bes, 
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Voorlopig y oorschrift voor de Zn-bepaling in waterige extractor » 
Apparatniir : 
Scheitrechters : 250 ml. 
Schudapparaat : type AICOÎ aangedreven cloor perslucht» 
Maatkolveni 50 rol» 
Spektrofotoraeter: Zeiss PMQ II. 
Reagentia: 
Citroenzuur: 
40 gr citroenzuur p.a. oplossen in 100 ml goden.water. 
Cresolroodindicator: 
0.10 gr cresolrood oplossen in 100 ral ethanol 96 °/o0 
Ammonia: 25 °/o p.a. 
Ammonia: 4 N• 
75 rol ammonia 2*j "fo aanvullen tot 250 ml met gedem.water. 
Dithizon: 
O.O5 gr dithizon oplossen in 100 ml benzeen. Filtreren. 
Slechts 1 dag houdbaar (Benzeendamp is giftig!!). 
HCl: gec. 38 °/o p.a. 
HCl: 0.1 N. 
8 ml HCl 38 °fo aanvullen tot 1 liter met gedem.water. 
•NaOH: 0.5 N. 
20 gr NâOH (p.a.) oplossen tot 1 liter met gedem.water. 
Zincon: 
0.13 gr Zincon oplossen in 4 uil NaOH 0.5 N en aanvullen tot 
100 ml met gedem.water. Filtreren. Slechts 1 dag houdbaar. 
Bufferoplossing: pH 9« 
8.52 gr NaOH en 30.92 gr H^BO^ oplossen en aanvullen tot 
1 liter met gedem.water. 
Hoofdstandaardoplossing: 400 dpm Zn. 
Los 1.7588 gr zinksulfaat 7 H^O op in gedem.water. 
Voeg 4*5 ml HgSO^ gec. toe en vul aan tot 1' liter met 
gedem.water. 
Tussenstandaardoplossing: 4^ Zn per ml. 
1CoO ml hoofdstandaard verdunnen tot 1 liter met gedem.water. 
Uitvoering van de analyse: 
Reinig eerst al het glaswerk met 0.1 n HCl!! 
Geen rubberstoppen gebruiken! In zuurkast werken! 
Pipetteer een hoeveelheid van het monster» dat niet meer dan 
80^Zn bevat, in een scheitrechter van 250 ml, 
Yoor de standaardreeks resp. pipetteren* 0—5 —10 — 15-20 ml van cle 
tussenstandaard. Deze reeks "bevat resp s 0-20<»40-60-80J-'5Zn. Aan 
monsters en standaarden toevoegen 1 ral citroenzuur en 3 druppels 
cresolroodindicator. Neutraliseer met NH^OH 4 n. (van geel-^paars). 
Breng met gedem.water het volume op ca. 80 ml» Voeg 10 ral dithiaon 
toe. Schud de scheitrechters gedurende 10 minuten. Laat deze ver­
volgens geruime tyd staan tot de fasen zich kwantitatief hebben 
gescheiden. Na het scheiden de waterfase weg laten lopen» De over­
gebleven organische fase 2 maal uitwassen door langzaam zwenken met 
20 ml gedem.water. 
De waterfase steeds weg laten lopen. Hierna toevoegen 10 ml HCl 0,1 
Opnieuw schudden gedurende 10 minuten. Na het scheiden van de fasen. 
HCl-fase kwantitatief in een maatkolf van 50 rol laten lopen. De or­
ganische fase naspoelen met 10 uil ge dem »water. Het water ook opvang* 
in de maatkolf van 50 ml. 
Aan de inhoud van de maatkolven wordt toegevoegd: 15 ml bufferop­
lossing en 5 ml zincon. Met gedein.water aanvullen tot 50.0 ral en 
homogeniseren. Na 20 minuten doormeten op de spektrofotometer bij 
een golflengte van 620 nm, in een 1 cm cuvet, 
Berekening; 
Na aflezing van de (kromme) curve staan de gehalten uitgedrukt in 
's Zn. 
Resultaten worden opgegeven in dpm Zn. 
dpm Zn => aflezing 
A 
A = ml gepipetteerd. 
ZINK BEPALING 
Appa ratuur s 
filtreerpapier; Whatman 540 
centrifuge 5 Phjrwe, instelbaar tot 15000 t.p.m. 
atoomausorptiespektrofotoraeter; Techtron AA-5 
Re afrent ia ; 
zinkhoofdstandaardoplossing; 1000 ppm Zn, 
Vul 'de inhoud van 1 ampul Titrisol nr, 9953 aan tot 1,0 liter 
met ged,water, 
zinktussenstandaardoplossing} 5 PP® Zn. 
5.O ml hoofdstandaardoplossing aanvullen tot 1.0 liter 
met ged.water, 
standaardoplossingen? 0-1.50 ppm ZT1. 
Gemaakte standaardreekaen steeds kontroleren t.o.v. de vorige en 
wekelijks opnieuw bereiden. 
Uitvoering van de analyse ; 
In de diverse extrakten en watermonsters na centrifugeren en/of 
filtreren over Whatman 540 direkt zink bepalen m.b.v. Techtron AA-5 
Instelling atoomabsorptiespektrofotometsr: 
0 ppm Zn; 0 ml tussenstandaardoplossing aanvullen tot 
100.0 ml met ged.water. 
O. 2 5  ppm Zn; 5.0 ml 'idem 
O.5O ppm Zn; 10.0 ml idem 
1.00 ppm Zn; 20.0 ml idem 




lucht toevoer 2 atm, op gas-conLrol-unit ca. 20 p.s. 




100 JUM >»» 3*4 A° 
acetyleen 
damping 
Zoek alvorens te me ton de vozende 'optimale condities»* 
stand holle kathodelamp; gevoeligste golflengte*, juiste stand 
van de brander (brandertop .juist onder lichtbundel van de 
hollekathodelamp) en verstuiver; controleer gastoevoer (acetyleen) 
op gevoeligheid en vlamabsorptie. 
Meet vervolgens eerst de standaardreeks, daarna de monsters en ten 
slotte opnieuw de standaardreeks. 
Eventuele verdunningen uitvoeren in maatkolven met ged„water als 
verdunningsv 1 oe i s v.of. 
Berekening; 
De via de ykkurve verkregen resultaten staan in ppm Zn, zodat 
aflezing x eventuele verdunningsfaktor = ppm Zn in het 
extrakt of monster» 
Resultaten als volgt opgeven: 
0 - 3»00 ppm Zn in 2 decimalen 
>•3 «0 ppm Zn in 1 decimaal 
V>uWoe ^ 
ZINKBEPALIKG » J J 
Apparatuur: 
potjes, 175 nil 
filtreerpapier, Whatman 540 ç 0 4-18 cm. 
schudmachine5 roterend, fabrikaat G.F.L: type 3015 voorzien van 
uurwerkschakelaar, 
atoomabsorptiespektrofotometer, Techtron AA-5« 
Reagentia: 
ammoniumacetaatoglossingi 1 M. 
Los 77 gram ammoniumacetaat p.a. op in 1 liter ged.water, 
zinkhoofdstandaardoplossing; 1000 ppm Zn. 
Vul de inhoud van 1 ampul Titrisol nr. 9953 aan tot 1.0 liter 
met ged.water, 
zinktussenstandaardoplossing; 5 PPio Zn, 
5.O ml hoofdstandaardoplossing aanvullen tot 1.0 liter met ged.w 
standaardoplossingen; 0 - 1«50 ppm Zn. 
0 ppm Znj 0 ml tussenstandaardoplossing en 7*7 gram 
ammoniumacetaat oplossen tot 100.0 ml 
met ged.water. 
O.25 ppm Zn} 5.0 ml idem 
O.5O ppm Zn; 10.0 ml idem 
1.00 ppm Zn; 20.0 ml idem 
1•50 ppm Zn; JO.O ml idem 
Gemaakte standaardreeksen steeds kontroleren t.o.v. de vorige en 
wekelijks opnieuw bereiden. 
Uitvoering van de analyse: 
Luchtdroge en gemalen grond en ammoniumacetaatoplossing 1 M in de ver 
houding van 1 gram:10 ml brengen in een pot van 175 ml. Het mengsel 
gedurende 15 minuten krachtig mechanisch schudden op G.F.L. roterende 
schudmachine, (stand + 60). Hierna filtreren over filtreerpapier 
Whatman 540. Alle grond op het filter brengen. Het fil'traat opvangen 
in potjes van 175 ml. 
In de filtraten rechtstreeks zink bepalen ip.b.v. Techtron AA-5-
Instelling atoomabsorptiespektrofotometer: 
lampvoeding :5 mA 
golflengte : 2139 A° 
spleetbreedte : 100 um<"v3«4 A° 
lucht : toevoer 2 atm. op gas-control-unit ca. 20 p.s.i. 
acetyleen : toevoer 0.7 atm. op flowmeter "2f". 
damping : C 
Zoek alvorens te meten de volgende optimale condities: 
stand hollekathodelarnp; gevoeligste golflengte} juiste stand van de 
brander (brandertop juist onder lichtbundel van de hollekathodelarnp) 
en verstuiver} controleer gastoevoer (acetyleen) op gevoeligheid en 
vlamabsor'ptie. 
Meet vervolgens eerst de standaardreeks, daarna de monsters en tenslotte 
opnieuw de standaardreeks. 
Eventuele verdunningen uitvoeren in maatkolven met ammoniums,cetaat-




De via de ijkkurve verkregen resultaten staan in ppm Zn, zodat 
aflezing x eventuele verdunningfaktor = ppm Zn in het extrakt. 
Resultaten als volgt opgeven: 
0 - 3.00 ppm Zn in 2 decimalen 
3.0 - 20.0 ppm Zn in 1 decimaal 
7 20 ppm Zn in gehele getallen. 
Z ÏNKBE PA LIS G » 
Apparatuur ; 
maatkolven, met ingeslepen stop, 100 ml, 
elektrische kookplaat, regelbaar tot 3000 Watt, zelfbouw, 
filtreerpapierç Machery en Hagel, M 680 M j + 15 cm. 
erlenmeyers, met ingeslepen stop, 100 ml. 
atoomîibsorptie-spektrofotoraeter, Techtron AA-5. 
Reagentia: 
SSÏESiÊïSïïï» ®I0-,; gec. 65 p.a. 
"" j 
ESïS-ïSSïâ'SHS» HGlO^j $ gec. 70 °fo\ p.a. 
zwavelzuur, H^SO^; gec. 96 $5 p.a. 
zwavelzuurs H_S0. 2 N. —, „> 2 4 
56 ml EgSO^j gec. p.a. aanvullen tot 1 liter met ged.water, 
zwavelzuur; H_S0. 0.08 . N — „ 2 4 
40 ml HgSO^ 2 N p.a. aanvullen tot 1 liter met ged.water, 
destruktiezuurmengsel5 
Meng 400 ml HKO^ gec. p.a. met 40 ml HCIO^ gec. p.a. en met 
10 ml H^SO^ gec. p.a. 
carborundum, B.D.H. coarse (24 grit powder) 
zinkhoofdstandaardoglossing; 1000 ppm Zn. 
Vul de inhoud van 1 ampul Titrisol nr. 9953 aan tot 1.0 liter met 
ged.water, 
zinktussenstandaardoplossing; 5 ppm Zn. 
5.O ml hoofdstandaardoplossing aanvullen tot 1,0 liter met ged,water, 
standaardoplossingen; 0 - 1.50 ppm Zn. 
0 ppm Zn; 0 ml tussenstandaardoplossing en 4 ml H^SO^ 2 N 
aanvullen tot 100.0 ml met ged.water. 
O.25 ppm Zn; 5.0 ml idem 
0.50 ppm Zn; 10.0 ml idem 
1.00 ppm Zn; 20.0 ml idem 
1.50 ppm Zn; 30.0 ml idem 
Gemaakte standaardreeksen steeds kontroleren t.o.v. de vorige en wekelijks 
opnieuw bereiden. 
Uitvoering van de analyse: 
Breng 1.000 gram luchtdroog gewas in een maatkolf met ingeslepen stop 
van 100 ml. Voeg toe enige kristalletjes carborundum. Voeg toe 10 ml 
destruktiezuurmengsel, langs de hals van de maatkolf. Zwenk om en laat 
gedurende een nacht staan om overmatig schuimen te voorkomen. Verwarm 
op elektrisch kookplaat (+ 500 Watt) totdat nitreuse dampen gaan ont-
wyken. 
Het destilleren van het HN07 moet minotens 40 minuten duren. Vervolgens 
de temperatuur geleidelijk opvoeren (tot stand 1000 Watt), De destruktie 
is voldoende als slechts het zwavelzuur is overgebleven. Daarna afkoelen. 
Voeg toe ca. 40 ml ged.water en kook minstens 10 minuten. Afkoelen en 
aanvullen tot 100,0 ml. 
Daarna rechtstreeks Zn bepalen m.b.v. ïechtron AA-5 in de bovenstaande 
heldere vloeistof of in het filtraat na filtratie van het destruaat 
over filtreerpapier MN 680 M in erlenmeyers van 100 ml met ingeslepen 
stop. ; 
Instelling atoomabsorptie-spektrofotometer: 
lampvoeding: 5 ml 
golflengte : 2139 A° 
spleetbreedte : 100 um^3,4 A° 
lucht : toevoer 2 atm, op gas-control-unit ca. 20 p.s.i, 
acetyleen: toevoer 0,7 atm, op flowmeter "2-f~". 
damping : C 
Zoek alvorens te meten de volgende optimale condities: 
stand hollek3.thodelamp; gevoeligste golflengte; juiste stand van de 
brander (brandei-top juist onder lichtbundel van de holle kathodelamp) 
en verstuiver; controleer de gastoevoer (acetyleen) op gevoeligheid 
en vlamabsorptie. 
- Meet vervolgens eerst de standaardreeks, daarna de monsters en tenslotte 
opnieuw de standaardreeks. Eventuele verdunningen kunnen worden uitgevoerd 
in maatkolve-n met H^SO^ 0.08 N als verdunningsvloeistof. 
Berekening: 
De via de ijkkurve verkregen resultaten staan in ppm Zn, zodat 
aflezing x eventuele verdunningsfaktor x 1 x 1000 = ppm Zn in het 
10 luchtdroge gewas. 
Resultaten opgeven in gehele getallen. 
